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Fotoinitiator-Dispersionen

Die Erfindung betrifft wifrige Fotoinitiator-Dispersionen zur Einarbeitung in wéBrige Dispersionen
strahlungshértbarer Bindemittelsysteme.

Fotochemisch induzierte Polymerisationsreaktionen haben in der Technik grofe Bedeutung erlangt,
insbesondere wenn es um eine schnelle Hirtung von diinnen Schichten geht wie z.B. bei der Hirtung von
Lackiiberziigen und Kunststoffbeschichtungen auf Papier, Holz, Metall und Kunststoff oder bei der Trock-
nung von Druckfarben. Dabei zeichnet sich die Strahlungshértung in Gegenwart von Fotoinitiatoren gegen-
liber konventionellen Methoden zum Trocknen oder H&rten von Beschichtungen durch Rohstoff- und
Energieersparnis, geringe thermische Belastung des Untergrundes und insbesondere eine hohe Geschwin-
digkeit aus. Hierflir geeignete Fotoinitiatoren sind iberwiegend Verbindungen vom Typ der aromatischen
Ketone wie Benzophenone, Benzoinether, Benziimonoketale, Dialkoxyacetophenone, Thioxanthone oder
Hydroxyalkylphenone sowie von diesen Strukturtypen abgeleitete Derivate. Als besonders vorteilhaft haben
sich Hydroxyalkylphenon-Fotoinitiatoren, wie sie in den Patentschriften DE-PS 27 22 264 und EP-PS 3002
beschrieben sind, erwiesen, vor allem aufgrund ihrer hohen Reaktivitdt aber auch wegen ihrer geringen
Neigung, die gehirteten Schichten zu vergilben, sowie der vorzliglichen Dunkellagerstabilitdt der mit ihnen
versetzten strahlungshirtbaren Systeme.

Als umweltfreundliche Beschichtungsmittel haben seit einiger Zeit wéBrige, von fllichtigen organischen
Bestandteilen freie Systeme an Interesse gewonnen, insbesondere weil damit eine Verschmutzung der
Umwelt durch organische L&sungmittel und Monomere vermieden oder zumindest verringert, die Feuerge-
fZhrlichkeit im Umgang mit 15sungsmittelhaltigen Beschichtungs-. Imprégnierungs- und Klebstoffstoffzube-
reitungen gemindert sowie die hohen Kosten flir organische Lsungsmittel eingespart werden kdnnen.

Strahlungshértbare wiBrige Systeme, vornehmlich in Form wéfriger Dispersionen, vereinen demnach
die Vorteile der Strahlungshirtung mit dem Vorzug der Lsungsmitielfreiheit im wéBrigen System.

WiBrige Systeme auf Basis strahlungshértbarer Bindemittel stellen besondere Anforderungen an den
verwendeten Fotoinitiator, vor allem an die L3slichkeit bzw. Einarbeitbarkeit sowie die Stabilitdt des Initiators
in dem w#Brigen System, an die Dunkellagerstabilitdt des mit dem Initiator versetzten wéBrigen Systems,
das Verhalten des Initiators bei der Entfernung des Wassers sowie vor allem an seine Reaktivitdt, die die
Geschwindigkeit der Hirtung bestimmt. Die meisten Fotoinitiatoren der vorgenannten Typen werden zwar
{iberwiegend in nichtwéfrigen strahlungshértbaren Systemen eingesetzt, zeigen sich im allgemeinen aber
auch fiir wéBrige Systeme geeignet. Die in den Offenlegungsschriften DE-OS 32 03 096 und DE-OS 35 12
179 beschriebenen speziellen Hydroxyalkylphenonderivate eignen sich in besonderem Mage flir wéfrige
Systeme, insbesondere flir wifrige Dispersionen strahiungshértbarerBindemittelsysteme, aufgrund ihrer
geringen Wasserdampffllichtigkeit bzw. ihren besonders glinstigen L&sungs- bzw. Mischungseigenschaften
mit dem System.

Die Anwendung von Fotoinitiatoren in w#Brigen Dispersionen strahlungshértbarer Bindemittelsysteme ist
jedoch noch verbesserungswiirdig, insbesondere in Richtung auf eine noch homogenere Einarbeitung der
Fotoinitiatoren in das System, auf die Lagerstabilitdt der mit Fotoinitiatoren versetzten Systeme sowie auf
die Reaktivitdt, also das erzielbare Hartungsergebnis.

Bislang wurden bei der Anwendung die Fotoinitiatoren in reiner unverénderter Substanz den wégrigen
Bindemitteldispersionen kurz vor deren Verarbeitung zugegeben und in diesen durch Rihren oder auch
Eindispergieren mdglichst gleichmagig verteilt.

Zufillig und v3llig Uberraschend wurde nun gefunden, daB mit Fotoinitiatoren versetzte strahlungshart-
bare wifrige Bindemitteldispersionen erheblich bessere Hartungs-und/oder Lagereigenschaften aufweisen,
wenn in diese die Fotoinitiatoren ihrerseits in Form wABriger Dispersionen eingearbeitet werden. Die
erfindungsgemigen wifrigen Fotoinitiator-Dispersionen sind hierbei so zusammengesetzt, daB sie jeweils
etwa 10-50 Gew. %, bezogen auf die Gesamtmenge, an Fotoinitiator und etwa 5-50 Gew. %, bezogen auf
den Gehalt an Fotoinitiator, an nichtionogenen Tensiden mit sinem resuitierenden HLB-(Hydrophilie-
Lipophilie-Balance)-Wert zwischen 8 und 18 enthaiten.

Gegenstand der Erfindung sind daher wéBrige Fotoinitiator-Dispersionen zur Einarbeitung in waBrige
Dispersionen strahiungshértbarer Bindemitteisysteme, enthaltend 10-50 Gew. %, bezogen auf die Gesamt-
menge, an Fotoinitiator, und 5-50 Gew. %, bezogen auf den Gehalt an Fotoinitiator, an nichtionogenen
Tensiden mit einem resultierenden HLB-Wert zwischen 8 und 18.

Gegenstand der Erfindung ist auBerdem ein Verfahren zur Herstellung von Fotoinitiatoren enthaltenden
wifrigen Dispersionen strahlungshiribarer Bindemittelsysteme, wobei die Fotoinitiatoren in Form einer
wiafrigen Dispersion eingearbeitet werden.

Fr die erfindungsgemifen wiprigen Fotoinitiator-Dispersionen sind im Prinzip alle in der Technik der
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Strahlungshdrtung bekannten und Ublichen Fotoinitiatoren vom Typ der aromatischen Ketone geeignet.
Dabei spielt es keine Rolle ob sie bei Raumtemperatur im festen oder fliissigen Aggregatzustand vorliegen.
Dem seinschifgigen Fachmann sind eine Vielzahl verschiedener Fotoinitiatoren aus den Gruppen der
Benzophenone, Benzoylether, Benzilmonoketale, Dialkoxyacetophenone, Thioxanthone und Hydroxyalkylp-
henone bekannt; er kann problemios aus diesen Gruppen seinen Bedlrfnissen und den spezifischen
Anforderungen der jeweiligen strahlungshértbaren Systeme und ihrer Anwendung entsprechend auswihien.
Zahlreiche Fotoinitiatoren dieser Verbindungstypen sind kommerziell verfigbar. Als typische Vertreter seien
beispielhaft genannt Benzophenon, Benzildimethylketal, Benzoinmethylether, Benzoinisopropylether, Diet-
hoxyacetophenon, Dibutoxyacetophenon, Methylphenylglykoxylat, 2-Chlorthioxanthon, 2-Ethylthioxanthon, 2-
Isopropylithioxanthon, 2,4-Diethyithioxanthon, Phenyl-2-hydroxy-2-propylketon, (4-Isopropylphenyi)-2-hy
droxy-2-propylketon, (4-n-Dodecylphenyl)-2-hydroxy-2-propylketon, [4-(2-Hydroxysethoxy)-phenyi]-2-
hydroxy-2-propylketon, [4-(2-Acryloyloxyethoxy)-phenyl}-2-hydroxy-2-propyiketon, 1-Benzoylcyclohexanol.
Aufgrund ihrer bekanntermafen in vielerlei Hinsicht vorteilhaften Eigenschaften sind Fotoinitiatoren vom Typ
der Hydroxyalkylphenone besonders bevorzugt, insbesondere Phenyl-2-hydroxy-2-propylketon, 1-Benzoyl-
cyclohexanol, [4-(2-Hydroxyethoxy)-phenyl]-2-hydroxy-2-propylketon. In den erfindungsgemiBen waprigen
Fotoini tiator-Dispersionen kdnnen die Fotoinitiatoren einzeln oder als Gemische von 2 oder mehreren
Fotoinitiatoren vorliegen. Weiterhin k&nnen auch Gemische von 1 oder mehreren Fotoinitiatoren mit die
Fotoreaktivitit und/oder die spektrale Empfindlichkeit steigenden Co-Initiatoren, Sensibilisatoren und Be-
schleunigern wie insbesondere organischen Aminoverbindungen zu entsprechenden Dispersionen verarbei-
tet werden. Typische Gemische von Fotoinitiatoren miteinander bzw. mit Co-initiatoren und Sensibilisatoren
sind aus dem Stand der Technik, insbesondere aus den bereits zitierten Schriften zu entnehmen. Beispiele
hierflir sind etwa die kommerziell erhdltlichen Gemische aus Phenyl-2-hydroxy-2-propylketon und Isopro-
pylthioxanthon sowie aus Phenyl-2-hydroxy-2-propylketon, Isopropylthioxanthon und 2-Dimethylaminoethyl-
benzoat.

Die erfindungsgemé&Ben wifrigen Fotoinitiator-Dispersionen enthalten 10-50 Gew. %, vorzugsweise 25-
45 Gew. % an solchen Fotoinitiatoren bzw. Fotoinitiatorgemischen.

Um mit den Fotoinitiatoren und Wasser stabile und homogene Dispersionen herzustellen sind Disper-
gierhilfsmittel erforderlich. Es hat sich herausgestelit, daB hierflr praktisch nur nichtionogene Tenside
gesignet sind, wobei durch Mischung von normalerweise 2 oder gegebenenfalis auch mehr Tensiden ein
resultierender HLB-Wert zwischen 8 und 18 eingestelit werden muB. Vorzugsweise liegt der resultierende
HLB-Wert des Tensid-Gemisches zwischen 10 und 16.

Nichtionogene Tenside der verschiedensten Typen und ihre das Dispergierverhalten charakterisieren-
den HLB-Werte sind dem Fachmann in groBer Vielfalt aus dem einschidgigen Stand der Technik bekannt
und stehen ihm zur Verfligung.

Bei der Kombination von Tensiden mit unterschiedlichem HLB-Wert ergibt sich der resultierende HLB-
Wert des Gemisches additiv im Verhditnis der eingesetzten Gewichtsmengen der verschiedenen Tenside.
Den Erfordernissen entsprechende Tensidkombinationen k&nnen also problemlos ausgewdhit und ihre
spezifische Eignung fiir den jeweiligen Fotoinitiator durch einfaches Ausprobieren ermittelt werden.

Als besonders geeignet haben sich Gemische aus Polyglycoletherderivaten von Fettalkoholen und
Fettalkohol-Fettsdureestern erwiesen. Von den zugrundeliegenden Fettalkoholen sind hier insbesondere
Stearylalkohol und Cetylalkohol, von den Fetisdureestern Fettalkoholstearate und Fettalkoholpalmitate
hervorzuheben. Géngige Beispieie derartiger nichtionogene Tenside sind etwa Polyoxyethylenstearylalkoho-
le wie Polyoxyethylen-(100)-stearylaikohol mit einem HLB-Wert von 19 und Polyoxyethyienstearylstearate
wie Polyoxyethylen-(5)-stearylstearat mit einem HLB-Wert von 7,5. Diese und &hnliche gleichermaBen
geeignete Tenside sind dem Fachmann bekannt und aus industrieller Produktion erhaitlich.

In den erfindungsgem&Ben wiBrigen Fotoinitiator-Dispersionen haben die Tenside bzw. Tensid-Gemi-
sche normalerweise einen Anteil von 5-50 Gew. %, insbesondere von 10-30 Gew. %, bezogen auf den
Gehalt an Fotoinitiator.

Die Hersteliung der erfindungsgemifen wiBrigen Fotoinitiator-Dispersionen erfolgt in fUr waBrige
Dispersionen an sich bekannter Weise mit hierfiir Ublichen Hilfsmittein. Sie ist bei Einhaltung der angegebe-
nen Rahmenbedingungen beziiglich der Menge an Fotoinitiator, Tensid und HLB-Wert im wesentlich
unkritisch. Die flir den Einzelfall optimalen Zusammensetzungen und Verfahrensweisen kénnen mit Routine-
erfahrung durch einfaches Ausprobieren problemlos ermittelt werden.

Als vorteilhaft hat es sich erwiesen zunidchst die organischen Bestandteile, also Fotommator(en) und
Tenside homogen zu vermischen. Hierbei kann im Einzelfall eine Temperierung auf etwa 60-100 e
hilfreich sein. Danach wird dann das Wasser in der vorgesehen Menge, vorzugsweise voll entsalzt und bei
gleicher Temperatur, unter intensiver Vermischungen mit Ublichen Ruhr- bzw. Homogenisiereinrichtungen
zugegeben und solange intensiv vermischt bis eine homogene stabile Dispersion erhaiten wird. Gegebenen-
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falls k8nnen auch noch weitere Ubliche Dispergierhilfsmittel zugesetzt werden, wie insbesondere Verdik-
kungsmittel auf Basis wasserislicher, hochmolekularer organischer Verbindungen, beispielsweise Polyviny-
lalkohole, Polyvinylpyrrolidon oder Celluloseether.

Die erhaltenen wiBrigen Fotoinitiator-Dispersionen sind bei lichtgeschiitzter Aufbewahrung unter Ubli-
chen Lagerbedingungen ausreichend lange stabil. Sie Uberdauern auch mehrfachen klimatischen Tempera-
turwechsel, etwa im Bersich von ca. -10 bis +20 " C. Im Falle m&glicher vorzeitiger Entmischung ist eine
Rehomogenisierung unprobiematisch.

Die erfindungsgemifen wifrigen Fotoinitiator-Dispersionen kdnnen sehr vorteilhaft zur Initiierung von
wiprigen Dispersionen strahlungshiribarer Bindemittelsysteme eingesetzt werden. Ein besonderer Vorteil
hierbei ist, daB8 sich die Fotoinitiatoren in Form der erfindungsgeméBen wéfrigen Dispersionen schnelier
und besser in diese Systeme einarbeiten lassen, als wenn sie fUr sich alleine eindispergiert werden. Als
vBllig unerwartet steilte sich hierbei heraus, daB w#Brige Dispersionen strahlungshértbarer Bindemittelsyste-
me. in die die entsprechenden Fotoinitiatoren in Form einer wiArigen Dispersion eingearbeitet wurden, eine
bessere Lagerstabilitdt, insbesondere hinsichtlich Gelierung durch vorzeitige, nichtstrahlungsinduzierte Ver-
netzung aufweisen, und daB mit Hilfe solcher Systeme hergestellte Beschichtungen ein besseres Hartungs-
ergebnis zeigen. Das bessere Hartungsergebnis zeigt sich etwa in einer kiirzeren Bestrahlungsdauer zur
Erzielung oberflichentrockener oder vollausgehérteter Beschichtungen und/oder in der Realisierung hGherer
Schichthédrten unter gegebenen ProzeBbedingungen. Die Beschichtungen k8nnen somit schneller bzw. mit
geringerem Energieaufwand, d.h. also wirtschaftlicher, und/oder qualitativ besser gehértet werden.

Die gefundenen besseren Hirtungsergebnisse sind insbesondere auch deswegen erstauniich, weit im
Normaifall bei der Beschichiung mit wiBrigen Bindemitieldispersionen vor der Strahlungshértung das
enthaltene Wasser durch Trocknung bei erhShter Temperatur entfernt wird, wonach das initiatorhaltige, zu
hirtende Schichtmaterial nicht mehr in Form einer wafrigen Dispersion vorliegt. Eine wissenschaftlich
fundierte Erkldrung der positiven Effekte, wenn Fotoinitiatoren statt flir sich alleine in Form einer wafrigen
Dispersion in strahiungshirtbare Bindemiiteldispersionen singearbeitet werden, liegt noch nicht vor. Sie
kénnte aber in einer feineren und homogeneren Verteilung des Fotoinitiators im System und einer
mdglicherweise damit einhergehenden groferen "N3he" des Fotoinitiators zu den strahlungsreaktiven
Bestandteilen gesehen werden. ’

Die Hersteliung fotoinitiierter w&pfriger Dispersionen strahlungshirtbarer Bindemittelsysteme erfolgt
erfindungsgemé&s. durch gleichméaBiges Einarbeiten der Fotoinitiator-Dispersion in die Bindemitteldispersion
mit Hilfe Ublicher Riihr- bzw. Homogenisierapparaturen. MengenméBig werden die erfindungsgeméBen
wifrigen Fotoinitiator-Dispersionen im Prinzip so eingesetzt, daB im strahlungshértbaren System der
Fotoinitiator in vergleichbarer Konzentration vorliegt wie bei konventioneller Anwendung. Fotoinitiatoren
werden in der Regel in Mengen von 0,1-20 Gew. %, vorzugsweise 0,5-10 Gew. %, bezogen auf die
polymerisierbaren Anteile, eingesetzt. Je nach Gehalt an Fotoinitiator sind daher entsprechende Mengen an
Fotoinitiator-Dispersion zu wi#hlen. Aufgrund der besseren Hirtungseigenschaften der Fotoinitiatoren in
Form w&priger Dispersionen kann aber auch die Aufwandmenge entsprechend reduziert werden, wodurch
die Wirtschaftlichkeit durch geringeren Initiatorverbrauch erhdht und im Einzelfall m&gliche negative
Einfilisse durch geringeren Restgehalt an Initiator oder seine Fotolyseprodukte in der gehérteten Schicht
reduziert werden k&nnen.

Unter wifirigen Dispersionen strahlungshirtbarer Bindemiitelsysteme, die im Ubrigen in vielen Variation
industriell hergestellt werden, werden Dispersionen von durch Fotopolymerisation bzw. Fotovernetzung
hédrtbaren Komponenten mit Wasser verstanden, wobei diese auch noch weitere in dieser Technologie
Ubliche Hilfs-und Zusatzstoffe enthalten k&nnen. Der strahlungshédrtbare Anteil kann aus Ein- oder Mehr-
komponentensystemen auf Basis von durch freie Radikale polymerisierbaren mono- oder polyfunktionelien
ethylenisch ungeséttigten Monomeren, Oligomeren, Prepolymeren oder Polymeren bestehen. lhr Anteil in
den Bindemitteldispersionen liegt in der Regel zwischen 20 und 95 Gew. %, vorzugsweise 40 bis 70 Gew.
%, wobei sich der prozentuale Wasseranteil zu 100 addiert und Hilfs- und Zusatzstoffe je nach Bedarf und
Verwendungszweck in unterschiedlichen Mengen noch hinzukommen k&nnen. Uberwiegend basieren strah-
lungshdrtbare Bindemitteldispersionen auf ungesdttigten Ofigomeren und Prdpolymeren wie ungesiitigte
Polyester-, Polyacrylat-, Epoxid-, Polyurethan- und Polyamidharze, insbesondere acrylierte Polyester, acry-
lierte Acryl- und Epoxidharze, acrylierte Polyurethane und Polyamide. Gelegentlich enthalten sie auch
Anteile von ungeséttigten Monomeren, vorzugsweise vom Acryl- und Vinyltyp, insbesondere Acrylester von
Mono-, Di- oder Polyalkoholen, wie beispielsweise Ethylenglycoldiacrylat, 1,6-Hexandioldiacrylat, Trimethy-
lolpropandiacrylat und Pentaerythrittriacryiat.

Je nach Verwendungszweck kdnnen den strahlungshirtbaren Bindemitteldispersionen in der Lack- baw.
Beschichtungstechnoliogie {ibliche Farbstoffe, Pigmente und/oder Flilstoffe sowie Verlaufsmittel, Gleitmittel,
Netzmittel, Verdickungsmittel sowie Mattierungsmitte{ zugesetzt sein.
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Die Applikation strahlungshértbarer Bindemitteldispersionen erfolgt nach Ublichen Beschichtungsmetho-
den auf den hierflir vorgesehenen Substraten wie Metall, Holz, Papier, Glas, Keramik. Die Strahiungshértung
der Beschichtungen erfolgt normalerweise nach vollstindiger Entfernung des Wassers aus der Schicht.
Dies wird erreicht durch Abdunsten, vorzugsweise geférdert durch kurzes Erhitzen auf Temperaturen bis
etwa 100 ~C oder durch kurzzeitige IR-Bestrahiung. Bei por&sen Substraten sind meist nur sehr kurze
Vorheizzeiten erforderlich, da die Hauptmenge des Wassers vom Untergrund aufgenommen wird. Gelegent-
lich wird auch auf ein Vorheizen bzw. auf eine Wasserentfernung verzichtet.

Die anschlieBende Fotopolymerisation erfolgt durch Bestrahlen mit Licht oder UV-Strahlung des Wellen-
Iingenbersiches von 250-500 nm, vorzugsweise von 300-400 nm. Als Strahlungsquellen kdnnen Sonnen-
licht oder kiinstliche Strahler verwendet werden. Ublich sind beispielsweise Quecksilberdampf-Hochdruck-,
-Mitteldruck- oder -Niederdrucklampen sowie Xenon- und Wolframlampen.

Beispiele
A. Verwendete Materialien

Fotoinitiatoren:

(a) Phenyi-2-hydroxy-2-propyiketon (Darocur 1173, Fa. E. Merck)

(b) (4-Isopropylphenyl)-2-hydroxy-2-propylketon (Darocur 1116, Fa. E. Merck)

(c) Gemisch aus (a) und 2-Isopropylthioxanthon/9:1 (Darocur 1664, Fa. E. Merck)

(d) Gemisch aus (a), 2-Isoproylthioxanthon and 2-Dimethylaminoethylbenzoat/3:2:2 (Darocur 2273, Fa.
E. Merck)

(€) Gemisch aus (a) und [4-(2-Hydroxyethoxy)-phenyl-2-hydroxy-2-propylketon (Darocur 2958, Fa. E.
Merck)/7:3

(f) Gemisch aus 1-Benzoylcyciohexanol (Irgacure 184, Fa. Ciba Geigy) und (a)/8:2

(g) 2.2-Diethoxyacetophenon (DEAP, Fa. Upjohn)

{h) 2,2-Dibutoxyacetophenon (Uvatone 8301, Fa. Upjohn)

(i) Methylphenylglykoxylat (Vicure 55, Fa. Stauffer Chemicajs)

Tenside:

() Polyoxyethylen-(100)-stearylalkohol (Brij 700, Fa. ICI Atlas Chemie)
HLB-Wert: 19,0

(1) Polyoxyethylen(2)-stearylalkohol (Brij 72, Fa. ICI Atlas Chemie)
HLB-Wert: 5,0

(I1) Polyoxyethylen-(5)-stearylstearat (Arlatone 985, Fa. ICl Atlas Chemie)
HLB-Wert: 7.5

Bindemittelsysteme:
(A) wiBrige Dispersion eines Polyesteracrylates (Laromer PE 55 W, Fa. BASF)

(B) wéBrige Dispersion eines Urethanacrylates (Huls RC 1622, Fa. Chemische Werke Hls)
(C) wiprige Dispersion eines Nitrocellulose-Polyesteracrylates (Waloran NH 6002, Fa. Wolff Walsrode

B. Herstellung von Fotoinitatordispersionen

Fotoinitiatoren und Tenside wurden in den in der nachfolgenden Tabelle angegebenen Mengenverhdlt-
nissen bei ca. 80 ~C gemischt. Dann wurde unter intensivem Ruhren die auf 100 Gew. % bendtigte,
ebenfalls auf ca. 80 ~C temperierte Menge vollentsalztes Wasser langsam kontinuierlich zugegeben. Es
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wurde noch etwa 10 Minuten bei dieser Temperatur und dann bis Erreichen der Raumtemperatur
homogenisiert. Nach weiteren 3 Stunden langsamen Rihren waren die Fotoinitiatordispersionen gebrauchs-
fertig bzw. konnten in lichtgeschiizte Gefédfe abgefiillt werden.

Beispiel | Fotoinitiator/Gew. %{ Tenside/Gew. % Resultierender
Nr. HLB-Wert
1 (a)/40 (/4.8 (3.2 13.4
2 (a)y40 (/4.5 (11)/5.5 12.5
3 (b)/40 (1)/4.3 (y2.7 145
4 (cy40 (/8.7 (liy4.3 14.5
5 (d)740 /7.0 {ny2.0 16.5
6 (e)/40 (7.3 | (ya7 14.5
7 {fyr40 (1)/8.9 (1131 16.0
8 (g)/40 (/3.6 (2.4 14,5
9 (h)-40 (2.4 (y3.6 12.0
10 (iy40 (/3.5 (11)/5.5 11.0

C. Herstellung von fotoinitiatorhaltigen Bindemitteldispersionen und Vergleichsversuche

Flr die nachfolgenden Versuche wurden durch 10 Minuten schnelles Verrlihren in den Mengenverhdli-
nissen gemiB nachfolgender Tabelle von Bindemittelsystemen (A), (B) und (C), ausgewéhlten Fotoinitiator-
dispersionen aus den Beispielen 1-10 und vollentsalztem Wasser die Systeme Atl.. A10, B1.. B10, C1...
C10 und Vergleichssysteme A(a).... A(i), B(a)... B(i), C(a)... C(i), denen der jeweilige Fotoinitiator fir sich
alleine in der entsprechenden Menge zugegeben wurde, hergestellt.

Die fotoinitiatorhaltigen Bindemittelsysteme wurden nach der Herstellung noch ca. 12 Stunden bei
Raumtemperatur gelagert.

Gew.% Bindemittelsystem | Initiator | Wasser
Al ... A10 90 3.8 6.2
Aa) ... Ai) 90 1,5 8,5
B1 .. B10 90 2,5 75
B(a) ... B() a0 1.0 9,0
C1..C10 90 7.5 2.5
C(a) ... G(i) 90 3,0 7.0

Systeme und Vergleichssysteme enthalten die gleiche effektive Menge an jeweiligem Initiator.

Vergleichsversuchsreihe 1: Lagerstabilitét

Systeme und Vergleichssysteme wurden bei 60 °C gelagert und die Zeit ermittelt, bis erste Verénde-
rungen (Gelieren) erkennbar wurden.
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System Al A2 A3 Ad A6 A7
Vergleichssystem A | A@) | Ab) | Al) | Al | A
5 Lagerzeit in Wochen 3 3 3 3 3 2
2 2 2 1 2 1
System c2 C3 C4 C5 Cé6 c7 c8 Cg
Vergleichssystem C{a) | Cb) | Clc) Cd | Ce) | Cify | Clg | Ch
10 Lagerzeit in Wochen 2 3 3 3 3 3 3 3
1 2 2 1 1 1 2 1

Es zeigt sich, daB die Systeme, in die die Fotoinitiatoren in Form der erfindungsgemaBen wagrigen
Dispersionen eingearbeitet worden sind, eine erheblich verbesserte Lagerstabilitdt besitzen.

Vergleichsversuchsreihe 2: Oberfldchentrocknung

Die gebrauchsfertigen wifrigen Bindemittelsysteme wurden mit einem 150 um-Filmziehrahmen auf

20 Glasplatten (10 x 10 cm) appliziert. Zur Entfernung des Wassers aus den Schichten wurden die beschichte-
ten Glasplatten dann in einem Trockenschrank 10 Minuten bei 80 e gelagert.
Die UV-Hirtung erfoigte dann, indem die beschichteten Platten auf einem Transportband variabler
*Geschwindigkeit unter Hg-Mitteldrucklampen (Lampenleistung 1 x 80 W/cm flr Systeme (A) und (B), 2 x 80
25 Wicm flir Systeme (C); Lampenabstand 6 cm) vorbeigefilhrt wurden. Fir die Systeme und Vergleichssyste-
me wurden die jeweiligen Maximalgeschwindigkeiten ermittelt, bei denen noch trockene Oberflachen
erhalten wurden.
System Al | A2 A3 A4 A7 A8 Ag A10
%0 Vergleichssystem A(a) A(a) A(b) ‘ A(C) A(f) A(Q) A(h) A
Bandgeschwindigkeit in m/min 25 -35 22,5 225 | 35 17.5 12,5 27.5
15 17 12,5 18 22,5 12,5 75 17,5
35 System B2 B4 B5 B8
Vergleichssystem B(a) B(c) B(d) B(g)
Bandgeschwindigkeit in m/min 35 27 18 25
17 25 15 20
40 System c2 C4 C5 Cé c7 co C10
Vergleichssystem C(a) C(c) C(d) Cle) C{f) C(h) C(i)
Bandgeschwindigksit in m/min 22,5 35 25 22,5 22,5 12,5 22,5
17 25 22,5 175 | 175 | 10 15
45
Die Systeme, in die die Fotoinitiatoren in Form der erfindungsgeméBen wéfrigen Dispersionen eingear-
beitet worden sind, lassen sich bei deutlich hherer Bandgeschwindigkeit oberfidchentrocken hérten.
50 Vergleichsversuch 3: Schichthérte
Fiir System A1 und Vergleichssystem A(a) wurde nach 20 Stunden Lagerung die Schichthirte bei einer
Bandgeschwindigkeit von 5 m/min bestimmt (Pendelhérte nach K&nig, DIN 53157)
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Al 97 Sekunden
A(a) | 67 Sekunden

Das System, in das der Fotoinitiator in Form der erfindungsgeméfen w#Brigen Dispersion eingearbeitet
worden ist, zeigt eine deutlich hdhere Schichthirte.

Anspriiche

1. Wigrige Fotoinitiator-Dispersionen zur Einarbeitung in wéBrige Dispersionen strahlungshirtbarer
Bindemittelsysteme, enthaltend 10 bis 50 Gew. %, bezogen auf die Gesamimenge, an Fotoinitiator und 5
bis 50 Gew. %, bezogen auf den Gehalt an Fotoinitiator, an nichtionogenen Tensiden mit einem resultieren-
den HLB-Wert zwischen 8 und 18.

2. Fotoinitiator-Dispersionen nach Anspruch 1, dadurch gekennzesichnet, daB sie 25 bis 45 Gew. % an
Fotoinitiator enthalten.

3. Fotoinitiator-Dispersionen nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB sie Gemische von
zwei oder mehreren Fotoinitiatoren, gegebenenfalls zusammen mit {iblichen Cosensibilisatoren enthaiten.

4. Fotoinitiator-Dispersionen nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet,
daB sie 10 bis 30 Gew. %, bezogen auf den Gehalt an Fotoinitiator, an nichtionogenen Tensiden enthalten.

5. Fotoinitiator-Dispersionen nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet,
daB sie nichtionogene Tenside mit einem resultierenden HLB-Wert zwischen 10 und 16 enthaiten.

6. Fotoinitiator-Dispersionen nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet,
daB sie als nichtionogene Tenside Gemische aus Polyglycoletherderivaien von Fettalkoholen und
Fettalkohol-Fettsdureestern enthaiten.

7. Fotoinitiator-Dispersionen nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, da die den nichtionogenen
Tensiden zugrundeliegenden Feitalkohole Stearylalkohol und Cetylalkohol und die zugrundeliegenden
Fettalkohol-Fetisdureester Fettalkoholstearate und Fettalkoholpalmitate sind.

8. Verfahren zur Hersteilung von Fotoinitiatoren enthaltenden wéfrigen Dispersionen strahiungshértbarer
Bindemittelsysteme, -dadurch gekennzeichnet, daB die Fotoinitiatoren in Form einer w&frigen Dispersion
nach einem der Anspriiche 1 bis 7 eingearbeitet werden.
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